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Faserreaktive Azofarbstoffe. deren Hersteiluna und deren Verwenduna 



Die vorliegende Erfmdung betrifft neue Reaktlvfarbstoffe, Verfahren zu ihrer Herstellung lind 
ihre Verwendung zum Farben Oder Bedmcken von texlilen Fasermaterialien. 

Die Praxis des Farbens mit Reaktivfarbstoffen hat in neuerer Zeit zu erholiten Anforderungen 
an die Qualitat der Farbungen und die Wirtschaftliclikelt des Farbeprozesses gefuhrt. Infolge 
dessen bestelit weiterhin ein Bedarf nach neuen Reiaklivfarbstoffen, welche verbesserte 
Eigenschaften, insbesondere in bezug auf die Applikation, aufweisen. 

FOr das Farben warden heute Reaktivfarbstoffe gefordert, die eine ausreicliende 
Substantivitat haben und die zugleich eine gute Auswasciibarkeit der niclit flxierten Anteile 
aufweisen. Sle sollen ferner eine gute farberische Ausbeute aufweisen und liohe Reaktivitat 
besitzen, wobei insbesondere Farbungen mit liofien Fixiergraden und guten Echtfieiten 
geliefert werden sollen. Von den bekannten Farbstoffen warden diese Anforderungen nicht in 
alien Eigensciiaften erfOilt. 

Die aus der US-A-4,622,390 bekannten Farbstoffe weisen ilinsiclitlich der geforderten 
Eigenschaften nocli gewisse Naciiteile auf. 

Der vorliegenden Erfindung liegt dalier die Aufgabe zugrunde, neue, verbesserte 
Reaktivfarbstoffe fur das Farben und Bedrucken von Fasermaterialien zu finden, welche die 
oben charakterisierten Qualitaten in hohem IVlasse besitzen. Die neuen Farbstoffe sollten 
sich vor allem durch hohe Fixierausbeuten und hohe Faser-Farbstoff-Bindungsstabilitaten 
auszeichnen. Sie sollten ferner Farbungen mit guten Allgemeinechtheiten, belspielsweise 
Licht- und Nassechtheiten, ergeben. 

Es hat sich gezelgt, dass mit den weiter unten definierten neuen Farbstoffen die gestellte 
Aufgabe weitgehend getost wird 

Qegenstand der vorliegenden Erfindung sind daher Reaktivfarbstoffe der Formel 




worin 

X Halogen ist, und 

Yi und Ya unabhSnglg vonelnander Vinyl Oder einen Rest -CHjrCHa-U bedeuten und U eine 
atkallsch abspaltbare Gruppe Ist. 



Die Farbstoffe der Fomnel (1) enthalten Sulfogoippen. welche Jewells entweder in Fomn ihrer 
frelen SSure oder vorzugswelse als deren Saize vorliegen. Als Saize kommen belspielswelse 
die Alkali-, Erdalkall- oder Ammonlumsaize, Saize eines organischen Amins oder 
Mischungen davon in Betraclit Als Beispiele seien Natrium-. Utiilum-, Kallum- oder 
Ammonlumsaize. das Salz des Mono-. Di- oder Trietlianolamlns oder Na/U- oder Na/Li/NKj- 
Mlschsalze genannt. 

Bevorzugt Ist X Chlor oder Fluor und insbesondere Chlor. 

Als alkallsch abspaltbare Qaippe U kommt z.B. -CI, -Br. -F, -OSO3H, -SSOaH, -OCO-CH3, 
-OPOaHg, -OCO-CbHb. -OSOa-C-CMIkyl Oder -OS02-N(Ci-C4-Alkyl)2 in Betracht. Bevorzugt 
Ist U eIne Gmppe der Forniel -CI, -OSO3H. -SSO3H, -OCO-CH3. -OCO-CeHs oder -OPO3H2, 
insbesondere -CI oder -OSO3H und besonders bevorzugt -OSO3H. 

Beispiele fQr geeignete Reste Y sind dementsprechend Vinyl, p-Brom- oder p-Chlorethyl, 
p-Acetoxyetiiyl. p-Benzoyloxyethyl, p-Piiosphatoethyl, p-Sulfatoethyl und p-Thlosulfatoethyl. 
Y steJit bevorzugt fflr Vinyl, p-Chlorethyl oder p-Sulfatoethyi und insbesondere fur Vinyl oder 
P-Sulfatoethyl. 

Gegenstand der voriiegenden Erfindung Ist femer ein Verfahren zur Herstellung von 
Verbindungen der Fomriel (1), welches dadurcii gekennzeichnet ist, dass man 
je in etwa 1 MolSquivalent einer Verblndung der Fomnel 
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(2). 




HgN OH 



(3). 



HO3S 



HO3S 



SO3H 



HO3S 




(4). 




(5) und 



XI 



NH2 



(6) 



in geeigneter Reihenfolge miteinander umsetzt, wobei X, Yi und Y2 jewells die zuvor 
angegebene Bedeutung und Bevorzugung haben. 

Als Cyanurhalogenid der Formel (5) eignet sich Cyanurchlorid oder Cyanurfluorid und 
vorzugsweise Cyanurchlorid. 

Da die oben angegebenen Verfahrensschritte in unterschiedlicher Reilienfolge, 
gegebenenfalls aucli gleichzeitig, ausgefuhrt werden konnen, sind verschiedene 
Verfahrensvarianten mdglich. Im allgemeinen fulirt man die Umsetzung schrittweise durch, 
wobei sich die Reihenfolge der einfachen Real<tionen zwischen den einzelnen 
Reaktionskomponenten vorteilhafterweise nach den besonderen Bedingungen richtet. In 
einer bevorzugten AusfOhrungsform wird: 

(i) In etwa ein Molequivalent eIner Verbindung der Fonnel (2) diazotiert und auf in etwa ein 

Molequivalent einer Verbindung der Formel (3) gekuppelt; 

(il) in etwa ein Molequivalent einer Verbindung der Formel (4) mit in etwa einem 

Molequivalent einer Verbindung der Formel (5) kondenslert; 

(Hi) in etwa ein Molequivalent einer Veri3indung der Fomnel (6) mit In etwa einem 

Molequivalent der gemSss (ii) erhaltenen Verbindung zum sekundaren 

Kondensationsprodukt umgesetzt; und 

(iv) in etwa ein Molequivalent des gemdss (ill) erhaltenen sekundSren 
Kondensationsproduktes diazotiert und auf die gemass (i) erhaltene Verbindung gekuppelt. 



Diazotierung und Kupplung erfolgen in Qbiicher Weise, z.B. indem man die Verbindung der 
Formel (2) bzw. das gemass (iii) erhattene sekundare Kondensationsprodukt in 
mineralsaurer Losung, z.B. saizsaurer Losung mit einem Nitrit, z.B. Natriumnitrit, bei 
niedriger Temperatur, z.B. bei 0 bis S^'C, diazotiert und anscliliessend in neutralem bis leicht 
saurem Medium, z.B. bei pH 3 bis 7, bevorzugt 3 bis 4 oder 5.5 bis 6,5, und niedrigen 
Temperaturen, z.B. 0 bis 30''C, mit der entsprechenden Kupplungsl<omponente Icuppelt. 

Die Kondensationsrealctionen erfolgen im allgemeinen analog zu bekannten Verfahren, in 
der Regel in wSssriger L6sung bei Temperaturen von z.B. 0 bis 50**C und einem pH-Wert 
von Z.B. 3bis 10. 

Die Verblndungen der Formein (2), (3), (4), (5) und (6) sind bekannt oder l^onnen In Analogle 
zu bekannten Verblndungen hergestellt werden. 

Die erfindungsgemassen Farbstoffe sind faserreaktlv. Unter fasenreaktiven Verblndungen 
sind solche zu verstelien, die mit den Hydroxylgruppen der Cellulose, den Amino-, Carboxy-, 
Hydroxy- oder Thioigmppen bei Wolle und Selde, oder mit den Amino- und gegebenenfalls 
mit den Carboxygruppen von synthetlschen Polyamiden unter Blldung kovalenter chemlscher 
Bindungen zu reagieren vermogen. 

Die erfindungsgemassen Farbstoffe elgnen sich zum Farben und Bedrucken der 
verschiedensten Materlalien, wie hydroxylgruppenhaltlgen oder stickstoffhaltigen 
Fasermaterlalien. Als Belspiele seien Selde, Leder, Wolle, Polyamidfasem und 
Polyurethane, und insbesondere cellulosehaltlge Fasemiaterialien aller Art genannt. Solche 
cellulosehaltige Fasemnaterialien sind beispielswelse die natOrlichen Cellulosefasern, wie 
Baumwolle, Leinen und Hanf, sowie Zellstoff und regenerierte Cellulose. Die 
erfindungsgemassen Farbstoffe sind auch zum F§rben oder Bedrucken von 
hydroxylgruppenhaltlgen Fasern geeignet, die In Mischgeweben enthalten sind, z.B. von 
Gemlschen aus Baumwolle mit Polyesterfasern oder Polyamidfasem. Besonders geeignet 
sind die erfindungsgemassen Farbstoffe zum Farben oder Bedrucken von cellulosehaltigen, 
insbesondere baumwollhaltigen, Fasermaterlalien. Welterhin konnen sie zum Farben oder 
Bedrucken von naturiichen oder synthetlschen Polyamidfasenmateriallen venA^endet werden. 



Die erfindungsgemassen Farbstoffe lassen sich auf verschiedene Weise auf das 
Fasermaterial applizieren und auf der Faser foderen, insbesondere in Form von wSssrigen 
Farbstofflosungen und -dmckpasten. Sle eignen sIch sowohl fQr das Auszlehverfahren als. 
auch zum Farben nach dem Foulard-Farbeverfahren, wonach die Ware mit wdssrigen, 
gegebenenfalls salzhaltigen Farbstofflosungen impragniert wird, und die Farbstoffe nach 
eiiier Alkalibehandlung oder In Gegenwart von Alkali, gegebenenfalls unter 
Warmeeinwirkung oder durcli mehrstOndlges Legem bel Raumtemperatur fixiert werden. 
Nach dem Fixieren werden die Farbungen oder Drucke mit kaltem und heissem Wasser. 
gegebenenfalls unter Zusatz eines dispergierend wirkenden und die Diffusion der nicht 
f ixierten Anteile fordemden M\tte\s grOndlich gespQIt. 

Die erfindungsgemassen Farbstoffe zeichnen sich durch hohe Reaktivitat, gutes 
Flxiervermogen und ein sehr gutes Aufbauvermogen aus. Sle konnen daher nach dem 
Ausziehfarbeverfahren bel niedrlgen FSrbetemperaturen eingesetzt werden und erfordem 
beim Pad-Steam-Verfahren nur kurze Dampfzeiten. Die Rxiergrade sind hoch und die nIcht 
fixlerten Anteile kSnnen leicht ausgewaschen werden, wobei die DIfferenz zwischen 
Ausziehgrad und Rxiergrad bemerkenswert klein, d.h. der Seifverlust sehr gering 1st. Die 
erfindungsgemassen Farbstoffe eignen sich auch besonders zum Druck, vor allem auf 
Baumwolle, ebenso aber auch zum Bedrucken von stickstoffhaitigen Fasem, z.B. von Wolle 
Oder Selde oder von MIschgeweben, die Wolle oder Seide enthalten. 

Die mit den erfindungsgemassen Farbstoffen hergestellten Farbungen und Drucke besitzen 
eine hohe Farbstarke und eine hohe Faser-Farbstoff-Bindungsstabilitat, sowohl in saurem 
als auch in alkalischem Bereich, welterhin eine gute LIchtechtheit und sehr gute 
Nassechtheitseigenschaften, wie Wasch-, Wasser-, Seewasser-, Ueberfarbe- und 
Schweissechthelten, sowie eine gute Piissierechtheit, BQgelechtheit und Reibechthelt. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind weiterhin wSssrige Tinten, dadurch 
gekennzeichnet, dass sie einen Reaktivfarbstoff der Formal (1) enthalten, wobei fur X, Yi 
und Ya Jewells die zuvor angegebene Bedeutung und Bevorzugung gilt. 

Die in den Tinten venwendeten Farbstoffe sollten vorzugsweise saizarm sein, d.h. einen 
Gesamtgehalt an Salzen von weniger als 0,5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der 
Farbstoffe, enthalten. Farbstoffe, die, bedingt durch ihre Herstellung und/oder die 



nachtragliche Zugabe von Coupagemittein grossere Saizgehalte aiifwelsen, kdnnen z.B. 
durch Membrantrennverfahren, wie Ultrafiltration, Umkehrosmose Oder Dialyse. entsalzt 
warden. 

Die Tinten enthalten bevorzugt einen Qesamtgehalt an Farbstoffen von 1 bis 35 Gew.-%, 
insbesondere 1 bis 30 Qew.-% und vorzugsweise 1 bis 20 Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht derTlnte. Ate untere Grenze 1st hierbei eine Grenze von 1,5 Gew.-%. 
vorzugsweise 2 Gew.-% und insbesondere 3 Gew.-%, bevorzugt. 

Die Tinten kSnnen mlt Wasser mischbare organlsche LSsungsmlttel enthalten. 
beispielsweise Ci-C4-Alkohole, wie z.B. Methanol, Ethanol, n-PropanoI. Isopropanol, 
n-Butanol, sec.-Butanol, tert.-Butanol oder Isobutanol; Amide. wIe z.B. Dimethylfomaamid 
Oder Dimethylacetamid; Ketone oder Ketonalkohole. wie z.B. Aceton, Diacetonalkohol; Ether 
wie Z.B. Tetrahydrofuran oder Dioxan; Stickstoff enthaltende heterocyciische Verblndungen. 
wie Z.B. N-Methyl-2-pynrolldon oder 1 ,3-Dimethyl-2-imidazolidon, Polyalkyienglykole, wie z.B. 
Polyethylenglykol, oder Poiypropylenglykol; Ca-Ce-Alkylengiykoie und Thioglykole, wie z.B. 
Ethylengiykol, Propylenglykol, Butylenglykol, Triethylenglykol, Thiodiglykol, Hexylenglykol 
und Diethylenglykol; weltere Polyole, wie z.B. Glycerin oder 1 ,2,6-Hexantriol; und C1-C4- 
Aikylether von mehnwertigen Alkoholen, wie z.B. 2-Methoxyethanol. 
2-(2-Metho)cyethoxy)ethanol,2-(2-Ethoxyethoxy)ethanoi,2-[2-(2-Methoxyethoxy)ethoxy]- 

ethanol oder 2-I2-(2-Ethoxyethoxy)ethoxylethanol; bevorzugt N-Methyl-2-pyrrolidon. 
Diethylenglykol. Glycerin oder insbesondere 1 ,2-Propylenglykol, ubiichenweise in einer 
Menge von 2 bis 30 Gew.-%, Insbesondere 5 bis 30 Gew.-% und vorzugsweise 10 bis 25 
Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Tinte. 

Welterhin kdnnen die Tinten noch Ldsungsvennittler, wie z.B. e-Caprolactam, enthalten. 

Die Tinten konnen. u.a. zwecks EInstellung der ViskositSt, Verdickungsmittel natOrllcher oder 
synthetlscher Herkunft enthalten. 

Als Befepiele fOr Verdickungsmittel selen handelsubliche Alginatverdickungen, Starkeether 
Oder Johannisbrotkernmehlether, insbesondere Natriumaiginat fOr sich allein oder im 
Gemisch mlt modlflzlerter Cellulose, wie z.B. Methyl-, Ethyl-, Cartsoxymethyl-, 



Hydroxyethyl-, Methylhydroxyethyl-, Hydroxypropyl- oder Hydroxypropylmethylcellulose. 
insbesondere mit vorzugsweise 20 bis 25 Gewichtsprozent Carboj^ethylcellulose. 
genannL Als ^thetische Verdickungsmlttel seien femer 2.B. solche auf Basis von 
Poiy(meth)acrylsauren oder Poly(meth)acrylamiden genannt 

Die Tinten enthalten solclie Verdicloingsmittei z.B. In einer Mange von 0,01 bis 2 Gew.-%, 
insbesondere 0,01 bis 1 Qew.-% und vorzugsweise 0,01 bis 0,5 Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewiciit der Tinte. 

Ferner l<6nnen die Tinten Puffersubstanzen entliaiten, wie z.B. Borax, Borat, Pliosphat, 
Polypliospliat Oder Citrat. Als Beispieie seien Borax, Natriumborat, Natriumtetraborat, 
Natriumdihydrogenphospiiat, DInatriumhydrogenpliosphat, Natriumtrlpoiypliospliat, 
Natriumpentapolypliosphat sowie Natriumcitrat genannt. Sie werden insbesondere in 
ly/lengen von 0,1 bis 3 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 1 Qew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht der Tinte, venwendet, urn einen pH-Wert von z.B. 4 bis 9, insbesondere 5 bis 
8,5, einzusteiien. 

Ais weitere ZusStze l<6nnen die Tinten Tenslde oder Feuchthaltemlttel entlialten. 

Ais Tenslde l<ommen die tiandeisubliciien anionisciien oder nichtionogenen Tenside in Be- 
traclit. Als Feuciitiialtemittei l<ommen z.B. Hamstoff oder eine l\4ischung von Na-Lactet 
(vortellhafterweise in Fomi einer 50 bis 60%-igen wSssrIgen Ldsung) und Glycerin und/oder 
Propylenglylcol in Mengen von vorzugsweise 0,1 bis 30 Gew.-%, insbesondere 2 bis 30 
Gew.-%, in den erf indungsgemassen Tinten In Betracht 

Bevorzugt sind Tinten, weiche eine Vislcositat von 1 bis 40 mPa s, insbesondere 1 bis 20 
mPa s und vorzugsweise 1 bis 10 mPa-s aufweisen. 

» 

Weiterliin l<6nnen die Tinten nocli Obiiciie Zusatze, wie z.B, scliaumdannpfende Mittel oder 
Insbesondere das Piiz- und/oder Bal(terienwachstum hemmende Stoffe, enthalten. Diese 
werden ubiichenweise In Mengen von 0,01 bis 1 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht 
der Tinte, verwendet. 



Die Tinten konnen in Qblicher Weise durch Mischen der einzelnen Bestandteiie in der 
gewQnsditen Menge Wasser hergesteiit werden. 



Die erf indungsgemSssen Tinten sind Insbesondere fQr die Venwendung in 
Aufzeiclinungssystemen solcher Art geeignet. bei welchen eine Tinte aus einer l<leinen 
dffnung in Forni von TrSpfchen ausgepresst wird, welche gegen ein Substrat gerichtet 
werden. auf welchem ein Biid entstelit Geeignete Substrate sind z.B. Papier, textile 
Fasemiaterlaiien Oder Kunststoff-Folien. Qeeignete Aufzeichnungssysteme sind z.B. 
handelsObliche Tintenstrahidrucker fQr die Anwendung im Papier- oder Texlildruck. oder 
Schreibgerate wie FQIIfederhalter oder Kugelschreiber und insbesondere 
Tintenstrahidrucker. 

Je nacii Art der Venwehdung 1st es gegebenenfalls erforderlicii z.B. die Viskositat oder 
andere physikalische Bgenschaften der Tinte, insbesondere solciie, die einen Einfluss auf 
die Affinitat zum jeweiligen Substrat haben, entsprechend anzupassen. 

AIs Beispiele fOr Papier, das mit den erfindungsgemassen Tinten bedruckt werden kann 
seien handelsQbiiches Ink-Jet Papier, Photopapier. Glanzpapier. mit Kunststoff beschiclitetes 
Papier, wie z.B. Epson Ink-Jet Paper, Epson Photo Paper. Epson Glossy Paper. Epson 
Glossy Film, HP Special Ink-Jet Paper, Encad Phioto Gloss Paper, llford Plioto Paper 
genannt. Kunststoff-Folien, die mit den erfindungsgemassen Tinten bedruckt werden konnen 
sind beispielswelse transparent oder milchig/undurchsichtig. Geeignete Kunststoff-Folien 
sind Z.B. 3M Transparency-Film. 

AIs textile Fasemiateriallen kommen beispielswelse stickstoffhaltige oder 
hydroxygmppenhaitige Fasermaterialien. wie z.B. textile Fasermaterlalien aus Cellulose, 
Seide, Wolle oder synthetischen Polyamiden, vorzugswelse Cellulose, in Betracht. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit auch ein Verfahren zum Bedrucken von 
textilen Fasermaterialien, Papier oder Kunststoff-Folien. vorzugsweise textilen 
Fasermaterialien oder Papier und insbesondere textilen Fasermaterialien, nach dem 
Tintenstrahldmck-Verfahren. dadurch gekennzeiclinet. dass man eine wassrige Tinte 
venwendet, die einen Reaktivfarbstoff der Formel (1) enthalt. wobei fQr X, Y, und Yz Jewells 
die zuvor emgegebene Bedeutung und Bevorzugung gilt. 



Im Falle des Tintenstrahldruck-Verfahrens werden einzelne Tropfen der Tlnte kontrolHert aus 
einer Duse auf ein Substrat gespritzt. Ueberwiegend werden hierzu die kontinulerllche Ink- 
Jet-Methode sowie die Drop on demand-Methode venvendet Im Falle der kontinuierllchen 
Ink-Jet-Methode werden die Tropfen kontlnulerllch erzeugt. wobel nicht fOr den Dmck 
benotigte Tropfen In einen Auffangbehalter abgeleltet und rezykllert werden. Im Falle der 
Drop on demand-Methode hingegen werden Tropfen nach Wunsch erzeugt und gedruckt; 
d.h. es werden nur dann Tropfen erzeugt. wenn dies fOr den Druck erforderllch ist. Die 
Erzeugung der Tropfen kann z.B. mittels eines Piezo-lnl^et-Kopfes Oder mittels thermischer 
Energie (Bubble Jet) erfolgen. Bevorzugt Ist fOr das erfindungsgemasse Verfahren der Druck 
mittels eines Plezo-lnlqet-Kopfes. Bevorzugt Ist fOr das erflndungsgemdsse Verfaliren ferner 
der Druck nach der kontinuierllchen Ink-Jet-Methode. 



Die hergestellten Aufzeichnungen, beisplelswelse Drucke, zelchnen sich insbesondere durch 
eine hohe Farbstarke und eine hohe Farbbrillanz sowie guten Ucht- und Nassechthelts- 
eigenschaften aus. 



Die nachfolgenden Beisplele dienen zur Erl§utemng der Erflndung. Die Temperaturen sind in 
Celslusgraden angegeben. Telle sind Gewlchtsteile. die Prozentangaben beziehen sich auf 
Gewichtsprozente, sofem nicht anders vermerkL Gewlchtsteile stehen zu Volumenteilen im 
Verhaitnis von Kllogramm zu Uter. 
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BelsDiel 1 : 

(a) 36.1 Telle 4-(p-Sulfatoethylsulfonyl)anilln-2-sulfonsaure werden in 300 Teilen Wasser 
suspendlert und mlt gesattlgter Natriumcarbonat-LSsung neutral gel6st, auf 0"C abgekuhlt. 
mit 7 Teilen Natrlumnitrit. 50 Teilen Els und 30 Teilen konz. Salzsaure versetzt und 2 
Stunden dlazotterl. Danach wird QberschQsslges Nitrlt mlt Sulfamlnsaure vernichtet. 

(b) Zur Diazoldsung gemSss (a) gibt man eine Losung von 31 .9 Teilen 1-Amino-8- 
hydroxynaphthalln.3.6-disu!fonsaure (H-SSure) in 500 Teilen Wasser. die mlt Salzsaure auf 
elnen pH von 4 gestellt wurde. Der pH wIrd wShrend der Kupplungsreaktlon mit 
Natriumacetat bel 3 bis 3,5 gehalten. Man erhSIt den Monoazofarbstoff . der in Fonn der 
freien Saure der Formel 

(pHgCHa-O-SOgH 




"°3^ HO,S 



(c) Eine neutrale Losung von 28.1 Teilen 4-(p-SulfatoethylsuKonyl)anllln In 100 Teilen 
Wasser wird zu einer Suspension gegeben. die durch EinrQhren einer Ldsung von 19.5 
Teilen Cyanurchlorid in 80 Teilen Aceton In eln Gemlsch aus 200 Teilen Wasser und 200 
Teilen Els erhalten wird. Die Kondensatlonsreaklion wird bel 0 bis 5»C und elnem pH von 3 
bis 4 eine Stunde unter Ruhren weitergefQhrt Der pH wird durch Zugabe von 
Natriumhydrogencarbonat bei diesem Wert gelialten. 

(d) Die gemass (c) erhaltene Suspension wird mit einer neutralen L6sung von 17.6 Teilen 
1 .3-Phenylendiamin-4-sulfons§ure In 1 80 Teilen Wasser versetzt und bel 25»C und elnem 
pH von 6.5 bis 7,2 einen Tag gerOhrt. Man erhSIt eine Verblndung, die In Form der freien 
Saure der Fomiel 



CI ^HaCHa-0-SO,H 



HOgS^^?^ K.^N (^"^^^^ entspricht. 



« • a o 

« • a « • 
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(e) Die Losung gemSss (d) wfrd zunachst mit 2i50 Tellen Eis und 60 Tellen konz. Salzsaure 
versetzt. auf 0»C abgekOhlt, und bei dieser Temperatur langsam mit 7 Teilen Natriumnitrit 
diazotlert 

(f) Die DIazolosung gemass (e) wird mit Natriumhydrogencarbonat auf einen pH von 5,5 bis 
6 gestelit und mit dem gemass (b) ertialtenen l^onoazofarbstoff be! einem pH von 5,8 bis 6.2 
gel<uppelt. Nach beendeter Realrtion wird das Realdionsprodukt durch Zugabe von 
Kaliumchlorid ausgefallt, abfiltriert. mit gesStHgter Kaliumchlorid-Losung gewaschen und im 
Vakuum bei 40»C getrocltnet. I^an erhait eine Verbindung, die in Form der freien Saure der 
Formei 



(pH^CHj-O-SOaH C| <pH2CH2^>S03H 

-^^KX^^^X^XJ (101) 




entspricilt, und Baumwoile in marinebiauer Nuance mit guten Allgemeineciitheiten farbt. 
Firbevorschrjfi I 

in 1500 Teile eines FSrbebads, welclies 45 g/l Natriumchlorid und 2 Teile des gemass 
Beisplel 1 ertialtenen Realctivfarbstoffs enthSIt, geht man bei 60°C mit 100 Teilen 
Baumwoiigewebe ein. Nacii 45 Minuten bei eO'C werden 20 g/l i<alziniertes Soda 
zugegeben. Man fSrbt weitere 45 iVIinuten bei dieser Temperatur. Danach wird die gefarbte 
Ware gespQif, waiirend einer Viertelstunde mil einem niclitionogenen Wascfimittel kochend 
geseift, nochmais gespQit und getrocknet. 

Mternatlv zur angegebenen Vorschrift kann statt bei 60°C aucii bei SO"© gefarbt 
werden. 



Farbevorschrift H 

Es werden 0,1 Teile des Farbstoffs gemass Beisplel 1 in 200 Teilen Wasser geldst und 0,5 
Telle Natriumsuifat, 0,1 Telle eines Egalisierfiilfsmittels (basierend auf dem 
Kondensatlonsprodukt aus einem fioheren aiiphatischen Amin und Ethyienoxid) sowie 0.5 
Telle Natriumacetat zugegeben. Dann wird der pH mit EssigsSure (80%) auf einen Wert von 
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5.5 gestellL Das Farbebad wird 10 Minuten auf SOX erwarmt und es werden dann 10 Teile 
elnes Wollgewebes zugegeben. Man envamit innerhalb von ca. 50 Minuten auf eine 
Temperatur von lOO'C und fSrbt 60 Minuten bei dieser Temperatur. Danach lasst man auf 
90-C abkOhlen und entnimmt das Farbegut Das Wollgewebe wird mit wamiem und kaltem 
Wasser gewaschen. anschllessend geschleudert und getrocknet. 

p p^fikvorschirift I 

3 Teile der gemass Beispiel 1 erhaltenen Farbstoffs werden unter schnellem Ruhren in 100 
Teile einer Stammverdickung, enthaltend 50 Teile 5 %-ige Natriumalginatverdickung, 27,8 
Teile Wasser. 20 Teile Hamstoff. 1 Teil m-nitrobenzolsulfon-saures Natrium sowie 1.2 Teile 
Natriumhydiogencarbonat. eingestreut Mit der so erhaltenen Druckpaste bedmckt man ein 
BaumwoHgewebe. trocknet und dampft den erhaltenen bedruckten Stoff 2 Minuten bei 102''C 
in gesattlgtem Dampf. Das bedruckte Gewebe wird dann gespult. gegebenenfalls kochend 
geseift und nochmais gespOit. und anschllessend getrocknet. 

Druckvorschrift II 

(a) Mercerislertes Baumwoil-Satin wird mit einer Flotte. enthaltend 30 g/l Natriumcarbonat 
und 50 g/l Hamstoff, foulardiert (Flottenaufnahme 70%) und getrocknet. 

(b) Auf das gemass Schritt (a) vorbehandelte Baumwoll-Satin wird eine wassrige Tinte. 
enthaltend 

- 15 Gew.-% des ReakUvfarbstoffs der Fomiel (101) gemass Beispiel 1 
- 15 Gew.-% 1,2-Propylengiykol und 
- 70 Gew.-% Wasser 

mit einem Drop-on-Demand Inkjet-Kopf (Bubble Jet) aufgedruckt. Der Druck wird vollstandig 
getrocknet und 8 Minuten bei 102«>C im Sattdampf fixiert. kalt gespult. kochend 
ausgewaschen, nochmais gespQIt und getrocknet. 



PatentansprQche 



1. Reaktivfarfostoffe der Fonnei 



X 




'2 "2 



(1). 



ti H 

worin 

X Halogen 1st, und 

Yi und Ya unabhangig vonelnander Vinyl Oder einen Rest -CH2-CH2-U bedeuten und U eine 
all<alisch abspaltbare Gruppe ist. 

2. Reaktlvfarbstoffe gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 
XChlorist 



3. Reaktlvfarbstoffe gemass Anspruch 1 oder 2. dadurch gekennzeichnet. dass 
Yi und Ya unabhangig vonelnander Vinyl oder p-Sulfatoethyl bedeuten. 

4. Reaktlvfarbstoffe gem§ss einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
X Chlor und Y, und Ya unabhSngig vonelnander Vinyl oder p-Sulfatoethyl bedeuten. 

5. Verfahren zur Herstellung von Reaktlvfarbstoffen der Fonnei (1) gemSss Anspruch 1. 
dadurch gekennzeichnet, dass man 

je In etwa 1 Molaquivalent einer Verbindung der Formel 
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In geelgneter Relhenfolge mitelnander umsetzl. wobei X. Y, und Yajewells die in Anspruch 1 
angegebene Bedeutung liaben. 

6 Venwendung von RealcHvfarbstoffen gemass einem der AnsprOche 1 bis 4 oder die 
gemfiss Anspruch 5 hergestellten Reaktlvf arbstoffe zum FSrben oder Bedrucken von 
hydroxylgruppenhaltlgen oder stickstoffhaitigen Fasennateriallen. 

7 Ven«,endung gemass Anspmch 6. dadurch gekennzelchnet. dass man cellulosehaltige 
Fasermaterialien. Insbdsondere baumwollhaltige Fasemiaterialien. farbt oder bednjckt. 

8. wassrige TInten. dadurch gekennzelchnet. dass sie 

einen Reaktivfarbstoff der Fomiel (1) gemSss Anspnich 1 enthalten. 

9 Verfahren zum Bedmcken von textiien Fasemiateriallen. Papier oder Kunststoff-FoI.en 
nach dem Tintenstrahldruck-Verfahren. dadurch gekennzeichnet. dass man eine wSssnge 
Tinte gemSss Anspruch 8 venwendet. 



o 



900 
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Zusammenfassuna 
Reaktivfarbstoffe der Formel 




worin 

X Halogen ist, und 

Yi und Ya unabhangig vonefnander Vinyl oder einen Rest -CH2-CH2-U bedeuten und U eine 
alkalisch abspaltbare Qruppe ist, eignen sich zum Farben cellulose- oder 
amidgruppenhaltlger Fasermaterlallen. 
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